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Abstract of EP0780147 

The process is for the control of a partitioned or a 
thermally coupled distillation column for 
separating a feed mixture into three fractions, 
where the feed mixture is introduced into the 
middle of the column and a volatile fraction, a 
medium volatility fraction and a high boiling 
fraction are removed from the top, the middle, 
and the bottom of the column respectively. 
Measurements of concentration are obtained at 
specific points in the vicinity of the longitudinal 
partition of the column by direct or indirect 
measuring techniques, and the measurements 
are used to form control interfaces. The control 
strategy is organised into two levels of hierarchy, 
whereby the control interfaces of the second 
hierarchy do not influence those of the first. Also 
claimed is a partitioned or thermally coupled 
distillation column having measuring points 
located at points determined in accordance with 
the requirements of the above process. 
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(54) Verfahren zur Regelung einer Trennwandkolonne Oder einer thermisch gekoppelten 
Destiilationstolonne 



(57) Die Erflndung betrifft ein Verfahren zur Rege- 
lung einer Trennwandkolonne oder einer thermisch 
gekoppelten Destillationskolonne zum Auftrennen eines 
Zulaufgemisches in drei Fraktionen (A,B,C). bei dem 
man das Zulauffgemischan einer Zulaufstelle (7) im mitt- 
leren Bereich der Kbionne zufOhrt und eine Leichtsie- 
derfraktion (A) am Kolonnenkopf, eine Mittelsieder- 
fraktion (B) im mittleren Bereich der Kolonne und eine 
Hochsiederfraktion (C) am unteren Erxde der Kbionne 
entnimmt, wobei man durch Konzentrationsmessungen 
an bestimmten Stellen im Bereich der L&ngsuntertei- 
lung (8) der Kolonne Regelungseingriffe zur Begeiung 
der Kolonne bildet und die Regelungsstrategie in zwel 
Hierachieebenen gliedert. wobei die Stelleingriffe der 
zweiten Hierarchieebene die Regelungseingriffe der 
ersten Hierarchieebene nicht beeinflussen. 
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gekoppeten Kbionne zum Auftrennen eines Zulaufgemisches in drei FrakBonen bei dem man das 2ulaufo«rt«*in 
^ L ^^a*"'*^ Bedeutung. Dies wind vor allem durch die Tatsache verdeutlicht daB etwa 

der hachsten Temperatur s.edende Produkt aus dem Sunpf der Kbionne entnommen we«len tenn 
^.^SS^'Irl^^r*'™*!?^ ""^^ <*« I" sJwS^en for 

^i^^nl r^U u 5 ""^ Separation and Purification. 4(1990) Nr. 2, S. 109-114 Die Trenn- 

lonn^^'!^h^r*'^''-^J!^°^^'"u ""^ Destination eines mehrl«jmponentigen Gemisches in einer Trennv«ndl«>- 
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erhalten. Als Ldsungsvorschlag wird eine umfassende mathematische Analyse angegeben, die fur jeden Einzeifall . 
durchzufOhren ist. Allgemein anwendbare Hinweise finden sich nicht 

In der deutschen Patenlanmeldung DE-A-35 22 234 ist ein Verfahren zum energieoptimalen Betreiben einer Trenn- 
wandkolonne beschrteben. DE-A<35 22 234 gehl von der Tatsache aus, daB ein wirksamer und energiegunstiger 

5 Betrieb der Trennwarxjkoionne nur mdglich ist, wenn die Aufteilung dies BrOdenstronis am unteren Ende der tangsun- 
terteOung und die Aufteilung des Russigkeitsstronns am oberen Ende der L&igsunterteilung richtig erfbigt. Insbeson- 
dere dOrten aus dem Zulaufteil nach oben nur Leichtsieder und Miitelsleder und nach unten nur Hochsieder und 
Mittelsieder austreten. Bam Betrieb mit einem falsch eingestellten Aufteilungsverhditnis kdnnen die erfordedichen 
Reinherten der Fraktionen nur Qber eine hOhere Heizenergie erreicht werden. Zur Einhaltung dieser Bedingung wird in 

10 der DE-A-35 22 234 vorgeschlagen, im Bereich der l^ngsunterteiiung der Kolonne vier TemperaturmeBwerte zu 
bestimmen. die ais RegeigrOBen die Aufteilung der Flussigkeits- und BniidenstrOme am oberen bzw. unteren Ende der 
Langsunterteilung beeirrflussen. Dabei werden je zwei MeBwerte im oberen bzw. unteren Bereich der TrennwarKi 
gemessen, wobei man die entspreclienden TemperaturmeBstellen auf gleicher HOhe der Kolonne im Zulaufteil bzw. im 
Entnahmeteil anordnet. Dabei wird so geregelt. daB die Temperatur im Zulaufteil an der oberen MeBstelle stets niedri- 

15 ger oder hdchstens gleich hoch ist wie im Entnahmeteil an der oberen MeBstelle und die Temperatur im Zulaufteil an 
der unteren MeBstelle hOher oder mindestens genauso hoch ist wie an der entsprechenden MeBstelle im Entnahmeteil. 

Mit deiti in der DE-A-35 22 234 beschriebenen Regelungsverfahren ist urtter bestimmten Bedingungen ein ener- 
gieoptimaler Betrieb der Trennwandkolonne mdglich. Fur eine allgemeine Brauchbarkelt weist das Verfahren jedoch 
gewisse Nachteile auf. So ist die Bedingung, daB jeweils zwei TemperaturmeBstellen im Zulauf- und Entnahmeteil auf 

20 gleicher Hdhe angeordnet sind, dann nicht realisierbar. wenn Zulauf- und Entnahmeteil, wie in der industriellen Praxis 
hSufig erforderlich, verschieden groBe Trennstufenzahlen aufweisen. Die Vorschriften der DE-A-35 22 234 kOnnen in 
diesen FSIIen nicht einfach durch proportionate Ubertragung auf die unterschiedlichen Trennstufenzahlen angepaBt 
werden. Auch das geforderte Temperaturkriterium ist nicht allgemeingOltig und liefert nur in bestimmten Fallen die 
gewurischte LOsung mit minimalem Energiebedarf. Ein weiterer Nachteil des Regeliingsverfahrens der DE-A-35 22 234 

25 beruht auf der ausschlieBlichen Verwendung von Temperatunwerten. Wenn Stoffe getrennt werden, deren Siedepunkte 
eng beieinanderliegen. treten im mittteren Bereich der Kolonne Temperaturdifferenzen von w^iger als 1*C auf, die mit 
dem technisch Oblichen MeBgeraten nicht mit ausreichender ZuverlSssigkeit erfaBbar sind. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, das aus DE-A-35 22 234 bekannte Regelungsverfahren so wei- 
terzubilden, daB ein fur die verschiedenen in der betrteblichen Praxis vorkommenden Anwendungsfalle allgemein ver- 

30 wendbares Regelungsver^ren zum energieoptimalen Betrieb einer Trennwandkolonne tsereitgesteltt wird. 

Geldst wird diese Aufgabe durch ein Verfahren zur Regelung einer Trennwandkolonne gemdB den Merkmalen des 
Hauptanspruchs. 

Bei dem erfindungsgemSBen Verfahren werden MeBwerte fur Kbnzentrationswerte an bestimmten Stellen im 
Bereich der Langsunterteilung der Kolonne mittels direkter oder indirekter MeBmethoden gewonnen. Mit diesen MeB- 
35 werten bildet man die Regelungseingriffe zur Regelung der Kolonne. Die Regelungsstrategie wird in zwei Hierarchie- 
ebenen gegliedert. wobei die Stelleingriffe der zweiten Hierarchieebene die Regelungseingriffe der ersten 
Hierarchieebene nicht beeinflussen. Es wurde nun gefunden, daB eine solche Auftrennung der Regelungsstrategie in 
zwei entkoppeite Hierarchieebenen mdglich ist und die Regelungsaufgabe damit betrdcfitlich vereirrfacht wird. 

Eine bevorzugte AusfOhrungsform des erfindungsgemaBen Regelungsverfahrens ist Gegenstand der Unteran- 
40 spruche. 

Hier wird mit den Stelleingriffen der ersten ubergeordneten Hierarchieebene in an sich bekanrrter Weise die 
Abzugsbilanz des Kopf-. Seiten- und Sumpfproduktes beeinfluBt. Mit den Stelleingriffen der zweiten untergeordneten 
Hierarchieebene beeinfluBt man die Aufgabemenge Oder das Aufteilungsverhaitnis des Flussigkertsstroms am oberen 
Ende und/oder die Aufgabemenge oder das Aufteilungsverhaitnis des BrOdenstroms am unteren Ende des langsunter- 
45 teilten Bereichs der Kolonne sowie gegebenenfalls die Heizleistung und/oder die Zulaufmenge. Das erfindungsgemdBe 
Verfahren ermdglicht es insbesondere. mit den Stelleingriffen der zweiten Hierarchieebene den Konzentrationsverlauf 
entlang der Kolonne vorteilhaft zu regulieren, ohne daB die Kerkdmmlichen Regelungsstrategien der ersten Hierarchie- 
ebene beeinfluBt werden. So wird ermGglicht, daB ein fur die jeweilige Trennaufgabe optimales Konzentrationsprof il in 
der Kolonne eingehalten wird. 

so Da die Aufteilung des BrOdenstroms am unteren Ende des tangsunterteilten Bereichs der Kolonne einen wesent- 
lich geringeren EinfluB auf das gewunschte Konzentrationsprofil in der Kolonne hat als das Aufteilungsverhaitnis des 
Flussigkeitsstroms am oberen Ende der Trennwand, wird bei einer vereinfachten AusfOhrungsform des erfindungsge- 
maBen Verfahrens mit den Stelleingriffen der zweiten Hierarchieebene nur die Aufgabemenge Oder das Aufteilungsver- 
haitnis des FlOssigkeitsstroms am oberen Ende der Trennwand geregelt. Fur den BrOdenstrom kann man in diesem Fall 

55 beispielsweise ein Aufteilungsverhaitnis von 1 : 1 auf Zulauf- und Entnahmeteil (etwa durch Halbierung der Gesamt- 
querschnittsfiache) vorsehen. 

Es erweist sich als vorteilhaft. daB man zur Bildung der Stelleingriffe der ersteri Hierarchieebene keine MeBwerte 
aus dem Zulaufteil der Trennwandkolonne venweridet. Insbesondere werden zur Bildung von Stelleingriffen, die die Ent- 
nahme des Seitenproduktes beeinflussen, bevorzugt lediglich MeBwerte aus dem Entnahmeteil der Kolonne venven- 
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det Dagegen werden die Stelleingriffe der zweiten Hierarchieebene uberwiegend. bevorzugt sogar ausschlieBlich. aus 
MeOwerten aus dem Zulaufteil gebildet 

Urn gut nutzbare MelSwerte zu erhalten, empfiehft es sich. Mefiwerte Ml im Bereich der Zuiaufsteile zu bestimmen, 
wobei sich die MeBstelle bevorzugt in einer HOhe von 0.2 bis 3 theoretischen Trennstufen oberhalb der Zuiaufsteile 

5 befindet. MefSwerte M2 werden an einer hQheren Stelle im Zulautteil bestimmt, wobei die MeBstelle bevorzugt so 
gewahlt wird, daB die MeBwertdifferenz zwischen Ml und M2 etwa 1/5 bis 4/5, bevorzugt 1/2 der MeBwertdifferenz im 
ausgeregelten Zustand zwischen der Zuiaufsteile und dem cberen Ende des Zulaufteils entspricht. Zur Bestimmung 
der Lage dieser MeBstelle geht man demnach von dem gewQnschten Konzentrationsprofii aus und ermittelt die Stelle 
der Kdonne zwischen Zulauf und oberem Ende der Trennwand, an der die theoretisch erwartete Konzentration m6g- 

10 lichst mitten zwischen der Konzentration an der Zuiaufsteile und der Konzentration am oberen Ende der Trennwand 
liegt Bei linearem Konzentrationsverlauf ware dies also auf halber HOhe zwischen Zuiaufsteile und oberem Ende der 
Trennwand. 

Eine weitere MeBstelle M4 kann im unteren Bereich des Zulaufteils vorgesehen sein, wobei die Lage der MeBstelle 
wieder so gewahlt ist, daB die MeBwertdifferenz zwischen M1 und M4 etwa 1/5 bis 4/5, bevorzugt 1/2 der MeBwertdif- 
15 ferenz im ausgeregelten Zustand zwischen der Zuiaufsteile und dem unteren Ende des Zulautoereichs entspricht. 

Bevorzugt b^indet sich eine weitere MeBstelle M6 im Bereich des oberen Endes der Trennwand, bevorzugt in 
einer HOhe von 0.2 bis 3 theoretischen Trennstufen obertialb der Langsunterteilung der Kblonne. MeBwerte M3 werden 
an einer Stelle im oberen Entnahmeteil bestimmt. die so gewahlt ist. daB die MeBwertdifferenz zwischen M6 und M3 
moglichst etwa 1/5 bis 4/5. bevorzugt 1/2 der MeBwertdifferenz im ausgeregelten Zustand zwischen der Seitenentnah- 
20 mestelle und dem oberen Ende der Langsurrterteilung entspricht. 

Es kann ein weiteres Paar von MeBstellen vorgesehen weiden, wobei MeBwerte M7 am unteren Ende der Langs- 
unterteilung. bevorzugt in einem Bereich von 0,2 bis 3 theoretischen Trennstufen unterhalb der Langsunterteilung 
bestimmt werden und MeBwerte M5 in einem unteren Bereich des Entnahmeteils bestimmt. wobei die Lage der MeB- 
stelle so gewahlt ist. daB die MeBwertdifferenz zwischen M7 und MS etwa 1/5 bis 4/5. bevorzugt 1/2 der MeBwertdiffe- 
25 renz im ausgeregelten Zustand zwischen der Seitenentnahmestelle und dem unteren Ende der Langsunterteilung 
entspricht. 

Auch fOr die /\uswahl der MeBstellen M3, M4 und M4 kann die, fur M2beschriebene Vorgehensweise analog ange- 
wendet werden. 

Die Stelleingriffe der zweiten Hierarchieebene werden nun bevorzugt uber eine Vorschrift geregelt, bei der man 
30 eine Oder mehrere Differenzen der MeBwerte (M2-M1). (M4-M1), (M3-M6) und (M5-M7) mit individuellen Regelverstar- 
kungen multipliziert und anschlieBend additiv verknupft. Eine bestimmte MeBwertdifferenz Mi-Mj kann gleichzeitig fOr 
mehrere Stelleingriffe genutzt werden. Es ist jedoch auch mdglich, mehrere MeBfQhIer zu benutzten. wobei sich ihre 
Lage geringfugig unterscheiden kann. 

Eine entsprechende Regelungsvorschrift kann fOr die Regelung der Heizleistung und/oder der Zulaufmenge des 
35 ZU trennenden Produktes aufgestellt werden. 

Sollte bei den obengenannten MeSwertdifferenzen ein MeBwert eine untergeordnete Rolle spielen, also beispiels- 
weise weniger als 20% des Differenzwertes ausmachen, kann auch statt der MeBwertdifferenz den dominierenden 
MeBwert allein zur Bildung der StellgrOBe herangezogen werden. 

Die Regelungsverstarkungen, d.h. die Gewichtungsfaktoren der einzelnen MeBwertdifferenzen werden zunachst 
40 umgekehrt proportional zu den jeweiligen mittieren MeBwertdifferenzen gewahlt. In Betrieb werden die Regelverstar- 
kungen nach an sich bekannten Regeln optimiert Dabei werden die zunachst relativ niedrigen Reglerverstarkungen 
allmahlich erhOht. bis eine mOglichst hohe Empf indlichkeit bei noch ausreichender Stabilitat en-eicht ist. 

In der ersten Hierarchieebene wird beispielsweise die Kbpfabzugsmenge Oder die RQcWaufmenge der ROssigkeit 
am Kolonnenkopf Oder das RucWaufverhaitnis der FlOssigkeit am Kbionnenkopf Ober ein oder mehrere MeBwerte aus 
45 dem oberen Teil der Trennwandkolonne gesteuert. Dies ist fQr die Stabilitat der Regelung vor allem deshalb sinnvoll. 
weil bei den Leichtsiederkomponenten haufig besonders groBe venwertbare Temperaturdifferenzen vorliegen. Bei nur 
Weinen Kopfabzugsmengen. die bezogen auf die Zulaufmenge beispielsweise weniger als 5% betragen. ist die RQck- 
laufmenge als Stelleingriff besonders bevorzugt. 

Die Seitenentnahme erfblgt bevorzugt in flussiger Form, wobei ein oder mehrere MeBwerte aus dem Entnahmeteil 
50 der Trennwandkolonne zur Bildung der Regeleingriffe herangezogen werden. 

Die Standhaltung im Verdampferkreislauf am unteren Ende der Trennwandkolonne kann bei einer relativ hqhen 
Sumpfabzugsmenge, bevorzugt bei mehr als 20%, bezogen auf die Zulaufmenge, Ober die Entnahme des Sumpfab- 
•' zugsproduktes selbst gesteuert werden. Ist aber die Sumpfabzugsmenge gering, beispielsweisiB geringer als 10% der 
Zulaufmenge, und betragtdie Seitenentnahmemenge beispielsweise mehr als 70% der Zulaufmenge, kann die Stand- 
55 haltung im Verdampferkreislauf uber die Entnahme des Seitenproduktes gesteuert werden und die Sumpfentnahme- 
menge kann uber ein oder mehrere MeBwerte aus dem Entnahmeteil und/oder dem unteren Ende der 
Trennwandkolonne gesteuert werden. 

Erste Eriahrungen zeigen, daB die Regelung der Stelleingriffe der ersten und der zweiten Hierarchieebene mit rei- 
nen Proporlionalreglem besonders stabil mOglich ist. FOr die Stelleingriffe der ersten Hierarchieebene kOnnen auch die 
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in der herkdmmlichen Kblonnenregelung dberwiegend verwendeten PI- oder PID-Regler eingesetzt werden. 

Die bei dem erfindungsgemdBen Verfahren riotwendigen KbnzentrationsmefBwerte konnen beispielsweise durch 
gaschromatographische Messungen Oder andere Kbnzentrationsmessungen bestimmt werdea.Derartige Verfahren 
sind aber teuer. 

5 Es ist jedoch bekannti daB in vie! en Fallen die Kbnzentrationen entlang der Kolonne mil ausreichender Signifikanz 

mit den dort herrschenden Temperaturen korreliert werden kdnnen. Ein wesentiich preisgQnstigeres eifindungsgemd- 
Bes Verlahren kann daher realisiert werden. wenn anstelle von Kbnzentrationsmessuhgen Temperaturmessungen 
durchgefQhrt werden. Falls keine ausreichend signifikanten TemperaturmeBwerte zur Verfugung stehen. beis|»eis- 
weise infoige geringer Siedepunktdifferenzen der zu trennenden Stoffe, k6nnen alternative MeBwerte eingesetzt wer- 

10 den. beispielsweise s\n6 auch Messungen des Brechungsindex oder Absorptionsmessungen denkbar. 

Oa die Temperaturmessung mit Abstand die preiswerteste MeBmethode ist, kann beispielsweise auch vorgesehen 
werden. daB in den Bereichen der Kolonne, in denen noch verwertbare Temperaturwerte vorttegen. eine Tempeiatur- 
messung durchgefQhrt wird. wdhrend in anderen Kbtonnenbereichen auf alternative MeBmethoden zurQckgegriffen 
werden imiB. Bestimmend fQr die auftretenden Tenrperatunwerte in der Kolorine sind die Mengenanteile an Leicht-, Mit- 
ts tel- und Schwersieder im Zuiaufgemisch sowie die Reinheitsanfbrderungen an die ^nzelnen Fraktionen und die Siede- 
punktsdifferenzen der jeweiligen Kbnponerrten. 

Bei Verwendung von Temperaturwerten fur die Regelung der ersten Hierarchieebene ist es vortellhafl. wenn der 
Differenzdruck Igngs der Kolonne konstant gehalten wird. Dies gilt speziell fur Destiilationen unter Vakuum, da sich hier 
Druckanderungen besonders stark auf die Temperaturwerte auswirken und die Regelung negativ beeirrflussen. Es ist 

20 daher erwunscht, daB eine zeitlich mdgiichst konstante Zulaufmenge vorliegt, und der Energieeintrag und damit der Dif- 
ferenzdruck mdglichst konstant gehalten wird. 

Sollte dies jedoch nicht mdglich sein, so kann in der oben beschriebenen Weise der Energieeintrag durch Rege- 
lung der Kolonnenbeheizung und/oder der Zulaufmenge beeinfluBt werden. 

Aus Grunden der hOheren MeBgenauigkeit wird man Temperaturmessungen bevorzugt in der Russigphase durch- 

25 fOhren. Im Fall von Konzentrationsmessungen werden bevorzugt ein oder mehrere charakteristische Hochsiederkom- 
ponenten im oberen Trennwandbereich des Zulaufteils und im unteren Trennwandbereich des Entnahmeteils bzw. 
Leichtsiederkomponenten im unteren Trennwandbereich des Zulaufteils und im oberen Trennwandbereich des Entnah- 
meteils der Kolonne gemessen. 

Infoige des im Vergleich zu den konventionellen Seitenabzugskolonnen schwierigeren Regelungsverhaltens ist 

30 eine gute Stationaritat der duBeren Betriet)sbedingungen zu fordern. Der Druck am Kbionnenkopf sollte Qber eine 
Druckregelung auf +/- 5%, bevorzugt +/- 1%, bezogen auf den Absdutdruck am Kondensator oder nach den Kbnden- 
satoren am Kopf der Kolonne konstant gehalten werden. urn Storeinflusse auf die MeBwerte mOglichst gerihg zu haiten. 
Bei Arbeiten im Unterdruckbereich ist es vor aliem wichtig, den Differenzdruck Qber die Kolonne Qber eine Ansteuerung 
der dem Verdampfer am Sumpf der Kolonne zugefuhrten Menge des Heizmediums auf W- 10%. bevorzugt +/- 2%. 

35 bezogen auf den Absolutdruck. nach dem Kondensator oder nach den Kbndensatoren am Kbpf der Kolonne konstant 
zu hatten. 

Dies gilt irisbesondere fur den Fall hoher theoretischer Trennstufenzahlen und fur MeBstellen. die in der Ndhe des 
unteren Kblonnenendes liegen. 

Auch die Enthalpie des Zulaufs sollte mOglichst konstant gehalten weiden. Mdgiiche Temperaturschwankungen 
40 des Zulaufs sollten um so geringer gehalten werden. je hdher die Reinheitsanforderungen an die Mittelsiederfraktion. 
die als Seitenprodukt entnommen wird, gestellt werden. Bevorzugt wird die Temperatur des Zulaufgemisches auf +/- 
3°C konstant gehalten. Flussig zulaufende Gemische werden bevorzugt, wobei die Temperatur des Gemisches in 
einem Bereich von 5°C um die Siedetemperatur des Zulaufgemisches bei dem Kolonnendruck an der Zulaufstelle lie- 
gen sollte. 

45 Das erfindungsgemSBe Verfahren zur Regelung von Trennwandkolonnen und thermisch gekoppelten Kbionnen ist 
auch bei verschieden hohen Trennstufenzahlen in den einzelnen Kolonnenteilen durchfQhrt)ar. 

Soweit fur die Regelung der Stelleingriffe der zweiten Hierarchieebene Differenzen der MeBwerte genutzt werden, 
ist diese Regelung gegenuber unterschiedlichen Differenzdrucken infoige von Schwankungen der Heizleistung recht 
unempfindtich. 

so Mit dem erfindungsgemSBen Regelungsverfahren ist eine robuste Regelung der Trennwandkolonne Oder der ther- 
misch gekoppelten Kolonne mOglich, ohne daB ein zusStzlicher Aufwand fur spezielle dynamische Simutatiohen not- 
wendig ware. 

Wte in der Destillationstechnik allgemein ubiich. gitst es jedoch fOr jedes Destillationsprobiem individuell optimierte 
EinzellOsungen. Diese Optimierung wird Qber Erlahrungsregeln hinsichtlich der Eiristellung von Regelverstarkungen, 
55 von Integral- und Differentialanteilen bei den einzelnen Reglern durchgefQhrt und erfblgt Qblichenweise erst bei dem 
Betrieb der Produktionsanlage. Hierzu werden unterstQtzend auch statische und/oder dynamische Simulationsrech- 
nungen durchgefQhrt. um einzelne Reglereinstellungen entweder vorab zu bestirtimen oder bei laufendem Betrieb wel- 
ter zu optimieren. Diese Arbeitstechniken zur Feinoptimierung lassen sich auch bei der erfindungsgemaBen Regelung 
von Trennwandkolonnen und thermisch gekoppelten Kolonnen anwenden. Sie kdnnen gegebenenfalls zu EtnzellOsun- 
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gen fuhren, die nur einen Teil der beschriebenen Merkmaie aufweisen und e^entueli mit weniger MeSwerten auskom- 
men. Insbesondere isl es fur die rasche Einstellung des optimalen Betriebszustandes hiiltreich. wenn man aul die 
Ergebnisse von stationaren Slnrwlationsrechnungen zuruckgrelfen kann, da sie die zu enwartenden Temperatur- und 
Konzentrationsveridufe in den einzelnen Kbtonnenabschnitten zeigen. 

Die Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens erfordert gewisse bauliche Voraussetzungen der Destillati- 
onskoionne. Dies betrifft insbesondere den obersten Trennwandbereich des Zulaufteils bzw. den untersten Trennwand- 
bereich des Entnahmeteils. in denen besonders starke Schwankungen der FlQssigkeitsberieselungsdichte auftreten. In 
diesen Kolonnenabschnitten soil der Arbeitsbereich der TrennbOden. d.h, der ohne EinbuBen an Trennwirksamkeit 
mOgliche Durchsatz. bzw. im Fall von Packungskolonnen der Arbeitsbereich der Packungen und insbesondere der 
Russigkeitsverteilerdie Spanne von mindestens 1:3. bevorzugt aber 1:10. Oberdecken. Dabei bedeutet ein Arbeitsbe- 
reich von 1:3. daS eine entsprechend dimensionierte Kbionne ROssigkeitsstrdme beispielsweise zwischen 1000 und 
3000 l/h bewaitigen tenn. Eine minimale Russigkeitsberieseiungsdichte muB durch regelungstechnische MaBnahmen 
sichergestellt sein. Bei Packungskolonnen sind im Bereich der Trennwand besonders hohe Anforderungen an die Ver- 
teilgOte der Russigkeitsverteiler zu stellen. Dabei ist die Verteilgute in Richtung parallel zur Trennwand besonders wich- 
tig. Urn die gleichmaBige Flussigkeitsverteilung in der Kolonne nicht durch den Ausgasungsvorgang zu 
beeintrachtigen. wird bei leicht uberhitzten Zulaufgemischen vorteilhaft die Anbringung eines AusdampfgefSBes vorge- 
sehen. Leicht uhterkuhlte Zulaufgemische werden dagegen bevorzugt uber den Ablaufechacht des Qber der Zulauf- 
stelie angeordneten FIQssigkeitssammlers gefuhrt und mit dieser FIQssigkeit vermischt. 

Eine bevorzugte Anordnung der MeBstellen beim erf indungsgemaBen Verfahren wird in der beigefugten Zeichnung 
dargestellt. 

Dabei zeigen 

Rgur 1 die schematische Seitenansicht einer Trennwandkolonne mit den bevorzugten MeBstellen Mi; 
- die Rguren 2 und 3 verschiedene Ausfuhrungsformen von. zur Trennwandkolonne der Figur 1 energetisch aquiva- 
lenten. thermisch gekoppelten DestlllatlonskDionnen. 

Die Trennwandkolonne aus Rgur 1 weist einen oberen Bereich 1 und einen unteren Bereich 6 auf. Im mittleren 
Bereich der Kolonne ist oberhalb und unterhalb der Zuiaufstelle 7 eine Trennwand 8 angeordnet. die diesen Kblonnen- 
bereich in einen Zulaufteil 2.4 und Entnahmeteil 3.5 trennt. Bei der In Figur 1 dargesteilten speziellen AusfQhrungsform 
befindet sic^ der Seitenabzug 9 auf gleicher H6he wie der Zulauf 7. An der Zuiaufstelle 7 oder bevorzugt dicht darOber 
ist eine MeBsteile M1 angeordnet. Eine weitere MeBstelle M2 befindet sich etwa auf halber HOhe zwischen der Zuiauf- 
stelle 7 und dem oberen Ende der Trennwand 8. Eine MeBstelle M4 befindet sich im unteren Bereich 4 des Zulaufteils. 
etwa auf halber H6he zwischen der Zuiaufstelle 7 und unterem Ende der Trennwand 8. Im Entnahmeteil ist eine MeB- 
stelle M3 im oberen Bereich 3 des Entnahmeteils und eine MeBstelle M5 im unteren Bereich 5 des Entnahmeteils ange- 
ordnet. Eine MeBstelle M6 ist etwas oberhalb der Trennwand 8 im oberen Bereich 1 der Kbionne und eine MeBstelle 
M7 etwas unterhalb der Trennwand 8 im unteren Bereich 6 der Trennwandkolonne angeordnet. Bei den MeBstellen 
kennen beispielsweise Widerstandthermometer oder Thermoelemente angeordnet sein, die ihre MeBwerte auf eleklri- 
schem Weg zu einer (nicht dargesteilten) Regelungseinheit ubermitleln. 

Bei dem in Figur 1 dargesteilten Fall besteht das Zulaufgemisch aus drei Fraktionen A, B. C und wird der Kbionne 
an der Zuiaufstelle 7 zugefuhrt. Idealenweise wird das Gemisch so aufgetrennt. daB aus dem unteren Bereich 4 des 
Zulaufteils nur die Komponenten B und C in die Bereiche 5 und 6 gelangen. wShrend aus dem oberen Bereich 2 des 
Zulaufteils nur die Komponenten A und B in die Bereiche 1 und 3 der Kolonne gelangen. Die Leichtsiederfraktion A wird 
am Kolonnenkopf 10. die Mittelsiederfraktton B am Seitenabzug 9 im mittleren Bereich des Entnahmeteils 3.5 der 
Kolonne und die Hochsiederfraktion C im Sumpf 1 1 am unteren Ende der Kbionne entnommen. 

Nicht dargestellt sind die Stellvonrichtungen selbst, wie z.B. ROssigkeitsverteiler am oberen Ende der Trennwand. 
Schematisch sind lediglich eine Heizquelle 12 am Kolonnensumpf und ein Kbndensator 13 am Kolonnenkopf darge- 
stellt. 

Das hier beschriebene Schema, insbesondere die Anordnung der MeBstellen, laSt sich selbstverstandlich auch auf 
die energetisch aquivalente. thermisch gekoppelte Destillationskolonne Qbertragen. Mogliche Anordnungen der ther- 
misch gekoppelten Destillationskolonne sind in den Rguren 2 und 3 dargestellt. Elemente dieser Kolonne die bereits 
aus der in Rgur 1 dargesteilten Trennwandkolonne bekannt sind. wurden mit denselben Bezugsziffern bezeichnet. Die 
Lage der MeBstellen Mi ergibt sich dann analog aus der entsprechenden Anordnung in Figur 1 . 

Im folgenden wird nun ein Anwendungsbeispiel des erf indungsgemaBen Verfahrens detaillierter beschrieben: 
Dreistoffgemische verschiedener Zusammensetzung aus n-Hexan, n-Heptan und n-Octan wurden bei Normal- 
druck getrennt. Der Destillationsaufbau bestand aus einer FullkSrperkolonne aus Glas mit einem Durchmesser von 70 
mm. AIs Fullkorper wuiden Maschendrahtringe venwendet. Die Kolonne umfaBte einen oberen gemeinsamen Teil mit 
0.5 m Schutthdhe. einen langsunterteilten Bereich mit insgesamt 1 ,25 m SchutthShe und einen unteren gemeinsamen 
Bereich mit 1.0 m SchutthOhe. Der langsunterteilte Bereich bestand aus einem KolonnenschuB. in den eine 3 mm 
Starke Glasplatle mittig eingeschoben und eingeschmolzen war. Im Zulaufteil und im Entnahmeteil betrug die SchOtt- 
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hdhe oberhalb der Zulauf- bzw. Entnahmesteile jeweils 0.5 m und unterhalb jeweils 0,75 m. Die Aufteilung der Flussig- 
keit am Kblonnenkopf scwie oberhalb der LSngsunterteilung wurde jeweils mit einem Schwenktrichter vorgenommen. 
der mit einem Elekiromagneten angesteuert wurde. Die Gasaufteilung wurde nicht gezielt beeinf luBt Am Kblonnenkopf 
wurde der Bruden in einem mrt Kuhlwasser beaufschlagten Kondensator aus Glas kondensiert. Die Belieizung am 

5 Kolonnensumpf erfolgte elektrisch uber zwei Heizkerzen. Zur Vermeidung von WSrmeverlusten wurden doppelwan- 
dige, evakuierte und verspiegelte Kbionnenschusse eingesetzt Zusatzlich wurden eiektrisch beheizte Heizmanschet- 
ten angebracht, wobei die Beheizung so eingesteitt wurde, daB die Temperatur der Heizmanschette mit der 
gemessenen Innentemperatur in der Kbionne mOglichst gut ubereinstimmte. Sowohl die Zulaufmenge als auch die Ent- 
nahmemenge an Kbpf, Seite und Sumpf wurde Qber Waagen erfaSt. Die Analyse wurde gaschromatograftsch durchge- 

10 fuhrt 

Bei den Versuchen wurden nacheinander 5 verschiedene Zulaufgemische getrennt: 





Kbnzentrationen(Mas- 


Gemisch 


1 


2 


3 


4 


5 


IS 


sen-%) 
















n-Hexan 




28,7 


34.9 


20.2 


25.0 


25.0 




n-Heptan 




33,3 


30.4 


37.3 


50.0 


25.0 


20 


n-Octan 




38.0 


34,7 


42.5 


25.0 


50.0 



Die MeBzeit betrug jeweils 1 h. Vor Beginn der Messung wurde die Kbionne bereits 1 h betrieben, um einen statio- 
naren Zustand zu erreichen. Die Zulaufmenge betrug jeweils 3 000 g/h. 
25 Als Me6werte wurden Temperaturmessungen benutzt. Die einzelnen MeBstellen wiesen innerhalb der FQIIkOrper- 
schOttungen folgende Lagen auf : 

M1 : 5 cm oberhalb der Zulaufstelle 
M2: 25 cm Oberhalb der Zulaufstelle 
30 M4: 25 cm unterhalb der Zulaufistelle 

M8: 1 5 cm oberhalb des oberen Endes der Trennwand 
M9: 60 crh oberhalb des unteren Kbionnenendes. 

Die Steileingriffe der 1 . Hierarchieebene waren (Mengen in g/h; Temperaturmessungen in ^'C): 

35 

das Rucklaufverhditnis mit der Regelvorschrift 

V = 3.65 + 1 .4 X (MS - 72.5"C) 
40 - . die Sumpfabzugsmenge mit der Regelvorschrift 

m sumpt = lOOO + 77 X {M9 - 113.2»C) 
die Seitenabzugsmenge wunde Qber die Standhaltuhg im Verdampfer gesteuert. 
Die Steileingriffe der 2. Hierarchieebene waren (Heizleistung in Watt; Temperaturmessungen in ^'C): . 
das Aufteilungsverhditnis der Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand mit der Regelvorschrift 

so ■ m zuiauftei/'^ EntnahmetGil = + 0.023 X (M4 -Ml) + 0.02 X {M1 - M2) 

die Heizleistung im Verdampfer mit der Regelvorschrift 

Q = 560 - 5 X (M4 - M1) - 18 X (Ml - M2), 

55 

Die Regler waren jeweils als Proportional regler ausgebildet. Die jeweiligen Regetvorschriften wurden durch eine 
mathematische Simulation vorab ermittelt und geeignete Stellen fur die Temperaturmessungen ausgewdhlt. 

Am Ende der 5-stundigen Versuchszeit konhte die n-Hexanfraktion mit einer Reinheit von 99.8 %, die n-Heptan- 
fraktion mit einer Reinheit von 99.7 % und die nOctanfraktion mit einer Reinheit von 99.8 % entnommen werden. 



7 



EP 0 780 147 A2 



10 



IS 



20 



25 



30 



35 



PatentansprQche 

1. Ver^hrenzurRegelungeinerTrennwandKolonneodereinerthe^^^ 

. MeBwerte tQr Konzentrations«erte an besUmmten Stellen im Bereich der Ungsunterteilung der Kolonne mrt- 
telsdirekteroderindirekterMeBmethodengewinnt. ,.„,^«hiWM 

die RegelungseingrHfe der ereten Hietaixiiieebene nicW beeinflu^^^ 
2. Vertahren gemaB Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet. daB man 

- mit den StelleingriHen der ersten ubergeonlneten Hierarchieebene die Abzugsbilanz des Kbpf-. SeHen- und 

langsunterteilten Bereichs der Trennwandtolonne regelt. 

vertahren gemaB einem der AnsprOche 1 bis 5. dadurch gekennzeichnet. daB man 

der Zulaufstelle und dem unteren Ende des Teils (4) errtspricht: und/oder HOhe von 0.2 

1/5 bis 4/5 bevorzugl 1/2 der MeBwertdiflerenz im ausgeregelten Zustand awschen der benenernnanm 
und dem oberen Ende der Langsunterteilung ^'^J^^ . ... ... .„ Hflhe von 0.2 bis 3 theo- 

- IWIeBwerte l«I7 am unteren Ende der Langsunterteilung. bevoRugt im Teii (6) in einer none von «. 

^ Seilenenmahmestelle und dem unteren Ende der langsunterteilung enlspncht. 
duellen Regelverstarkungen Ki gewichteten MeBwertdifferenzen aus 



45 



SO 



K2 X (M2 - M1). 
K4x(M4-M1). 
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K3x(M3-M6), 
K4x(M5-M7) 

5 gebildet wird, wobei die Regeiverstarkungen Ki im Betrieb nach an sich bekannten Regein optimiert werden. 

8. Verfahren gemd3 Anspruch 6 cxJer 7. dadurch gekennzeichnet. daB man die Heizieistung und/oder die Zulauf- 
menge des zu trennenden Prcxluktes Qber eine Vorschrift regett. die durch eine, bevorzugt additive VerknOpfung 

. einer Kbmbination mehrerer mit individuellen Regelverstarkungen Ki* gewichteten Me8wertdifferenzen aus 

10 

K2'x(M2-M1). 
K4'x(M4-M1). 

IS K3'x(M3-M6), 

K4"x(M5-M7) 

gebildet wird, wobei die Regelverst&rkungen Ki' im Betrieb nach an sich bekannten Regein optimiert werden. 

20 

9. Verfahren gemdB Anspruch 7 oder 8, bei dem MeBwertdifferenzen Mi - Mj zu mehr als 70%, bevorzugt mehr als 
80% nur von einem MeBwert bestimmt werden. dadurch gekennzeichnet. daB man in diesen Fdllen nur den MeB- 
wert, der den Qberwiegenden Beitrag liefert zur Bildung der StellgrOBe heranzieht. 

25 10. Verlahren gemdB einem der AnsprOche 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB man Regelverstdrkungen Ki bzw. Ki' 
verwendet, die umgekehrt proportional zu den jeweiligen mittleren MeBwertdifferenzen sind. 

11. Verfahren gemSB einem der AnspnDche 1 bis 10. dadurch gekennzeichnet, daB man die Kopfabzugsmenge oder 
die Ruckiaufmenge der FiOssigkeit am Kbionnenkopf oder das Rucklaufverhaitnis der Flussigkeit am Kolonnenkopf 

30 Qber ein oder mehrere MeBwerte aus dem oberen Teil (1) der Trennwandkolohne gesteuert wird. 

12. Verfahren gemSB einem der AnsprOche 1 bis 11 , dadurch gekennzeichnet, daB man die Settenentnahmemenge, 
die bevorzugt in fiussiger Form entnommen wird, Cber einen oder mehrere MeBwerte aus dem Entnahmeteil (3.5) 
der Trennwandkolonne steuert 

35 

13. Verfahren gemaB einem der AnsprOche 1 bis 12, bei dem die Sumpfabzugsmenge mehr als 10%, bevorzugt mehr 
als 20% der Zulaufmenge betragt, dadurch gekennzeichnet, daB man die Standhaltung im Verdampferkreislauf am . 
unteren Ende der Trennwandkolonne uber die Entnahmemenge des Sumpfabzugsproduktes steuert. 

40 14. Verfahren gem^B einem der AnsprOche 1 bis 12. bei dem die Sumpfabzugsmenge weniger als 20%. bevorzugt 
weniger als 1 0% der Zulaufmenge betrggt. und die Seitenentnahmemenge mehr als 50%. bevorzugt mehr als 70% 
der Zulaufmenge betrSgl, dadurch gekennzeichnet, daB man die Standhaltung im Verdampferkreislauf am unteren 
Ende der Trennwandkolonne uber die Entnahme des Seitenprodukles steuert und die Sumpfentnahmemenge Qber 
ein Oder mehrere MeBwerte aus dem Entnahmeteil (3,5) urxi/oder dem unteren Teil (6) der Trennwandkolonne 

45 steuert. 

15. Verfahren gemSB einem der AnsprOche 11 bis 14, dadurch gekennzeichnet daB man mit Proportionalreglern 
regelt. 

50 16. Verfahren gemaB einem der vorherigen AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, daB man die KbnzentrationsmeB- 
werte in der Trennwandkolonne durch Temperaturmessungen, Brechungsindexmessungen, Absprptionsmessun- 
gen oder gaschromatographische Messungen bestimmt. 

17. Verfahren gemdB einem der vorherigen AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, daB man den Druck am Kbpf der 
55 Kbionne Qber eine Druckregelung auf ± 5%, bevorzugt ±1% des Absolutdrucks nach dem Kbndensator oder nach 

den Kondensatoren am Kbpf der Kbionne konstant halt. 

18. Verfahren gemfiB einem der vorherigen AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, daB man den Differenzdruck Qber 
die Kolonne uber eine Ansteuerung der dem Veidampfer am Sunpf der Kolonne zugefuhrten Menge des Heizme- 
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diums auf ± 10%. bewxzugt ± 2% des Absolutdmcks nach dem Kondensator Oder nach den Kbrtdensatoren am 
Ifepf der Kolonne Konstant halt 

19 Vertahren gemaB einem der vorherigen Anspruche. dadurch gekennzeichnet. daB man die Temperatur des fWssi- 
5 gen und/oder dampffOnrtgen. bewrzugt flussigen Zulaufgemisches durch Beheizen oder KOhlen in einwn engen 
Temperatuibereich. be»«3r2ugt um ± 3°C konslant halt. «obei die zulaufende FlOssigkert bei gepad^ Kplomen 
Ober den AUaufschacht des ROsslgkeltssammleis leitet und im F=aM eines Qberhitzten Zulaulgemischs em Aus- 
dampfgefaB vorschaltet 

10 20. Trennwandkolonne oder thermlsch gekoppelte Kbionne zur DurchfOhmng des Vertehrens oemaB einem der 
Ansoruche 1 bis 19. welche ein Zulautteil (2.4). ein Entnahmeleil (3.5). einen oberen Kolonnenbereich (1) una 
einTn unteren Kolonnenbereich (6) aufweist. wobei MeBstellen (M1 .M2.M3.iyi4.M5.IWI6.M7) zur B«bmmui« der 
Konzentration von Komponenten (A.B.C) enes Stoffgemisches in der Kbionne vorgesehen and. dadurch geKenn- 
zelchnet, daB die MeBstellen (M1 .M2.M3.M4.M5.M6.M7) wie m Anspruch 6 definiert angeordnel sind. 

21 Trennwandkolonne oder themiisch gekoppelte Kbtonne gemSB Anspruch 20. dadurch gekennzeidinel. daB die 
Kolonne TrennbOden bzw. Packungen und FIQssigheitsverteiler aufweist. deren Aibeitsbereich grOBer ate i:3. « 
und insbesondere im oberen Bereich (2) des Zulaufleils und im unteren Bereich (5) des Entnahmeleds etwa i:io 
betr£l0. 
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